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iia presente inventioii concerne des sels d'amnioiiium qua- 
ternair.e polym^res, dont les unites cationiques correspondent a 
la formula' 




oti Rj^, Egi ^3 ^* ^4 sont identiqties ou diff erents les tins des 
autre s et representent un. alley le eventuellement substitue, un 
cycloalkyle ou un alc6nyle ayant au maximum 20 atomes de carbone^ 
un aryle ou un aralkyle, ou bien (E^ et Rg) et/ou (E^ et E^) 
formefnt ensemble avec I'atome, d' azote auquel ils sont liSs, un 
noyHu . hSt.erocyclique Eventuellement substitue ayant 3^6 chai- 
nons , 

est un groupe. -(0H2)j|^- , ou m est un nombre pouvant aller 
de. l a 20, eventuellement interrompu par au moins.tm groupe -S- 

8 

-C- ou -<H»CH- ou substitu6 avec au inoins un hydroxyle , 

halogSne, nitrile, allsyle, hydroxyallsyle , alco3qr» carboxy- 
le ou carbalcoxy ou bien eventuellement au moins un reste aryle 
ou aralkyle substitue ; un polyoxyalcoylfene. ; un reste de f or- 
mule : 
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n 2n 




foiTme conjoiiitemeiit avec les atomes d'azote et au molns un 
des su'bstlttia&ts liSs attx atomes d.'asote tin reste de fonmzle 



15 
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1 (2) 



5 (4) 




et Rij; sont de I'laydrogSne, vxi alkyle, am hydroxy- ou halo- 
genoalkyle ayant 1 a 4 atomes de carboixe, tin hydro- 
xyle, im halogfene, un carboxyle, "un carbalcoxy ou un 
. ph6nyle, 

est une liaison directe , •<>if|.r|^H5-| -SOg- ou uzi al- 
coyldne Sventuellement substitttS 0 
est im nombre de 1 a 6 , et . 
est un nombre de 1 a 5, de preference 1 ou 2 . 

Les restes E^, ^3 ^4. unites cationiques 

des sels d'ammonitam quatemaire polyoidres de formule (1) peuvent 
8tre des restes allcyle ramifies ou a chafine droite ayanb 1 & 20 
atomes de carbone, comme par exemple m6tbyle, ethyle., propyls, 
isopropyle, butyle, isobutyle, tert.-butyle, heocyle, octyle, 
isooctyle^ tert.-octyle, decyle, dodecyle, tetradecyle, hexa- 
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decjle, octadecyle ou eicosyle. On prefdie les restes alkyle 
ayant 1 k 20 atomes de carbone, en particulier .1 k * atomes de. 
carbone ; son* parti culiferement appropriSs les restes mSthyle 
et ethyle» . 

Les restes aJJs^le substitues sont par exemple les. res- 
ts shydroxyalkyle, cyanoallq^le, alcoxyalhyle, allcylthioallsyle, 
aliylcarbonylaliyle ., alkylsalfonylalkyle , . arylcarbonylal- . 
kyle et arylsulf onylaliyle , oiL le ^upe aryle est vn hydroe 
carbure aromatigue a un, deux ou trois noyatuc,. en particulier 

P^^f !aS§o^Sl!4yfi^^°^^°^^^^^°°^- ^* dicarbalboxy- 
aliyle./eventuellement N- ou N ,N-substitvi§ avec tin aliyle in- 
ferieijr (C^-C^) ou tm aryle, par exemple un phenyle. 

En ce qui conceme les restes oycloalliyle, il s'agit es- 
sentiellement des restes cydopentyle et cydohexyle, qui peu- 
vent iventuellement Stre substitn^s. . 

. Les restes. alcenyle peuvent contenir 2 a 20 atomes de 
carbone. On pref6re ceux ayant . 2 a 10 atomes de carbone, ou 
en particulier ceux ayant 2 i 4 atomes de carbone. Conviennent 
les restes alcenyle, qui correspondent aux restes alfiyle cit6s. 
Les substituants- indi'qu^s pour les restes aljjyle peuvent gene- 
ralement egalement gtre utilises aussi pour les restes alc&iyle. 

Les testes airyle et aralkyle sont en particulier les 
restes phenyle et benzyle, qui sont eventuellement substitues 
avec des restes hydposyle, cyano, des halogfenes (fluor, chlore, 
brome, iode) , des restes carboxyle, alkyie , hydroxyalkyle , 
cyanoaUtyle, alcoxy et aUcylthio, Iss restes alkyie ou alcoxy. 
inf Srieurs 6tant preflr^s ; des restes. alcos7aaiyle,carbalcoxy- 
et dicarbalcoxyaUcyle , contenant de preference dans la partie 
alkyie. et alcoxy a cheque fois 1 a 4 atomes de carbone j des res- 
tes alkylcarboxy, 1* alkyie contient de pr6f6rence 1 a 4 ato- 
mes de carbone j des restes carbonamidalkyle , §ventuellement 
ou HjH-substituSs avec un alkyie infSrieur (Cj^-C^). 

De plus, les. deux substituants de cheque azote peuvent 
former, avec 1» azote auquel ils sont li^s un noyau h6t&?ocycli- 
que Iventuellement substitue ayant 5 Ou 6 chalnons. Des 
exempies de tels noyaux heterocycliques sont les noyaus de pi- 
pfepidine, morphollne, thiomorpholine , pyrrolidine ou imidazo- 
line -• :. 
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Le terme pontal A^^^ est par exeAple xrn groupement alcoy-. 
16ne de forinule '-(OHg)^^^- » oH m est nn nomtee entier de l a 
20, de prSfSrenee de 1 & 12« Le groupement alcoyl&ne peut dtre 
interrompu par un atoms de soutoe, par . ou -GH«iGH« i 

ces groupes sont aussl eventuellement presents plusleurs fols« 
les aubstituants possibles, qui soat li6s k la cbalaa alooyUne^ 
peuvent Stre des gro'upes hydroxyle, des ha3.og6nes, en parti cu- 
ller f iuorj chlore et brome, des groupes nitrile, alkyle, hy- 
droxyallsyle ou alcoxy ayant de preference 1 a 4 atomes de car- 
bone, comme par exemple m6thyle, 6tbyle, propyle, isopropyle et 
butyle, hydroxymethyle ou hyiroxy^thyle ou methoxy, ethoxy, 
propoxy et butoxy. lis peuvent Stre aussi des groupes carbo- 
xyle(-COQH) et carbalcoxy, oH le reste alcoxy peut contenir 
1^ 1 i 20 atomes de carbone. 

D' autre s substituants peuvent Strs des groupes aryle et 
arallcyle, de preference ph&ayle et benzyle, qui sont eventuelle- 
ment substitu6s avec un alkyle infefieur, un halogfene ou un 
hydroxyle. 

20 Si le terme pontal A]_ est im reste polyoxyalcoyifene 

entrexxt essentiellement en ligne de compte les reste s polyoxy- 
ethyUne ou en particulier polyoxypropylSne t -(CH2CH20)^CH-2CH2- 
6u -(CH0H20)2^GH2<|H:- 

25 ^3 0^3 

oil X est egal a au moins 1, Comme limite superieure pour x • 
on peut ifldiquer a peu prfes 50. Les valeurs pref erees pour x 
se situent a peu pr6s entre 1 et 40, de preference entre 4 et 
40 • 

peut de plus. 8tre un terme pontal aroaiatique, qui derive 
de composes aromatiques a un ou deux noyaux (benzfene, 
naphtalfene). Des examples sont le phenylfene eyentuellement subs- 
titue, qvd est 116 eventuellement par des groupement s methylene 
(-OHg-) aux atomes d' azote. ; le naphtaldne substltu6, le di- 
35 phSnyle eventuellement substltue, I'oxyde de dlpbiSnylei le sul- 
fure de dlphgnyle, la dlpbenylsuifona ou la benzophSnonso 

Les substituants possibles pour ce terme pontal aroma- 
tlque sont en general des restes allsyle inferieur, bydroxyalkyle , 
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ou halogenoalkyle inferietirs ayant 1 a 4 atomes de carbone, 
hydroxy le, des halogfenes, en particulier chlore et brome,. 
des groupes carboxyle, carbalcoxy et .phenyle* 

Les termes pontaux ayant des sa^oupements cycloalkyle 
aont en particulier les groupements de f ormule 



io 



' SOo 
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20 



25 



30 



35 



40 



( 




OU 




oil n est tm. nombre entier de 1 ^ 6. 

Le pont entre les deux atomes d' azote peut aussi &tre 
realise par les . substituanta (H^^ ^ q.ui sont lies aux ato- 

mes d'azoteo Avec les deux atomes d' azote,- on obtient alors 
par exeittE>le des groupements pipSrazine, l,4-diazabicyclo-(2,2,2) 
octane ou dipyridyle. 

Des sels d'ammoniiim quatemaire polymferes particulife- 
rement appropries . contiennent alors les \mit6s cationiques de . 
f ormule 



(2) 



1 


1® 


• 1 






%0» 


^11 ®* ^12 



sont identiques ou dif f erents les uns 



des autres et sonb des restes alcenyle ayant 2 a 20 . atomes de 
carbone, hydroxyle, cycloallsyle ayant 5 ou 6 atomes de carbo- 
ne ; alkyle, hydroxyallsyle , cyanoalkyle, alcoxyalfcyle , alkyl- 
thioalkyle et alkylcarbonylalkyle avec 1 a 10 atomes de car- 
bone ; aryicarbonylallsyle , alkylstllfoiiylalkyle et arylsulfonyl- 
alkyle avec k chaque foia 1 A 4- atomea de carbone dans la par- 
tie allcyle ; aliylcarboxy. avec 1 i 4 atomes de carbone dans la 
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partie allQrle ; . carbalcoxjallQrle et dl--(carbalco3e7)-alk7le 
avec k chaqtie fois 1 & 4 atomes.de carbone dans la partie al« 
coxy et alkyle ; carbtmamidoallsyle avec I a 10 atomes de car-* 
bone dans la partie alkyle et eventuellement H-^STibstitue avec vn 
5 alley le inf er ieur ou m aryle ; ou phenyle ou benzyle^ Eventuel- 
lement substitu6s avec un hydroxyle, cyano, halog^ne et carbo- 
•xyle j aUqrle , hydroxyallcyle., oyanoaliyle ^ alcoxy et aliylthio 
ayant 1 & 4 atomes de carbone j alcoxyalkyle, carbalcoxyalkyle 
et di-(carbaicoxy)alkyle avec a chaqtie fois 1 a 4- atomes de car- 
lo bone dans la partie. alkyle et alcoxy ; alkylcarboxy avec 1 

^ 4 atomes de carbone dans la partie alkyle, ou carbonamidoalky]e 
•avec 1 a 4- atomes de carbone. dans la partie alkyle et eventuel- 
lement ir-substitue avec un allqrle inf erieur ; ou bien (B^ et 
H^q) ©t/ou ®* ^12^ ferment ensemble avec l*atome d* azote 

1^ auquel ils sont liSs un noyau heterocyclique Eventuellement subs- 
titu6 ayiant 5 ou 6 chainons, 

Ag est -(CHg)^^^-^ oil m est un nombre de 1 a 20, eventuelle- 
^„ p. au „o^3 un.^o^ -3-. , ^- ^ -CH-O.- 

20 ou substitue avec au moins un hydroxyle, chlore, nitrile ou al- 
kyle, alcoxy ou bydroxyalkyle avec 1 a 4 atomes de carbone , 
carboxyle ou carbalcoxy avec 1 a 20 atomes. de carbone , de pre- 
. ference 1 a 4- atomes de carbpne dans le rests, alcoxy ^ ou des 
reatea phenyle ou benzyle eventuellement substituSs ; 

25 C-^OIf— OHoD-)-- ~ CH^— CH— 

^13 13 » 

un rests de formula 




t 
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CE^ ou 



0 H„ 
ax 



OU forme conaointement; avec les atomes d» azote et au moins un 
des substituants. qui sont ligs aux atomes d 'azote, un reste de 
f ormuld 

9(10) . %1(12) 

est de I'liyaxogfene ou m milthyle et x est au moins egal k 
1, et Eg, Ey, n et p out les significations iMi- 
qu§es. 

On pref 6re de plus particuliferement les sels d« am- 
monium guaternaire pol^rmSres, dont les unites cationiques cor- 
respondent k lia formule 




(5) 



oil R. 



fl5 

I e 
I 

^16 



A 



fl7 
I© 



.5 N-— OHg' 



■18 




l5» ^16 



%7 ®* ^18 



sont identiques ou differents les uns 



des autres et sont des alkyle , hydr oxyaliyle , alcoxyallcyle , 
alliylthioalkyle.et. cyanoallcyle avec Id* atomes de carUone * 
cyclopenl^le, cyclohexyle, alc^nyle avec 2 k H- atomes de car- 
tone J CHjCOCHg- , HpOO-CHg-jGHjOOOCHg- , HjC200CCHg,(CH500C)2 CQ- 

HgHCOCHg-y ^ ^ -BHCOQHg- ou phenyle ou benzyle, 
6ventuellemei^ suostitues avec un hydroxyle, amino, cyano , 
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fluop, colore, brome, allgrle , hydroxyalkyle ^ cyanoalkyle , 
alcoxy et alkylthio avec a chague fois 1 ou 2 atomes de car* 
bone^alcoxyalkyle, carbalcoxyalkyle et di(caPboxyaliyle) avec 
k chaque fcis 1 ou 2 atomes de oarbone dans la partie alkyle 
et alooxy, -CHgCOOH, • «<0H2)2C00H, carboxiamido alkyle avec 
1 ou 2 . atones de oarbone dans la partie alkyle et Sventuelle-* 
ment N-8ubstitu& avec ixa alkyle inffirieur j ou bien CR^s ®* Sj^^ 
et/ou (H^^ et B^g) . forisent avec I'atozoe d' azote auquel 
lis .sent lies 9 un noyau . hSterocycllque. de fomule 



10 



-o 



-ir 



15 



OU 



20 



et 

A. 



J est ~('^2^m^ oil est im nonCbre de 1 a 12 



25 



OS, 



-C^OHBOHaHo-t -CHoCOHp- j 

1 



OH 



Cll-OH 
I 2 



-CHjCHCHg-, -CH2CCH2-, -C- ,. -CHgCII-. -CKjCH- , 



OCH, 



CHgOH 



ClI 



COOH 



-CHjCCCHg)- . -CK2C(CH3)-,-CK2CH- , -Ca^C (Cll^) - . 



GH 



COOH 



COOCH. 



COOCH, 



-(-ai2CH20-^-CH2CH2-, — ^CH20^^-CH2CH- 
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-GH, 



SOo 
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20 



25 



30 



35 



-O-i 



OH. ^ ^ 



oli X est 6sal a au mbins 1 et p^^ est 1 du 2, ou bien forme 
con^ointemeat avec les atomes d' azote et&u moins im des subs- 
tituaats lies aux atomes d» azote, na reste de fonaule 

®/-\® 



} - 



OU 




^5(Hig)%7(Hi8) 

les composes de fdrmule (3) que I'oa pr^fSre partlcu- 
llferemeat sont ceux daas lesquels H^^^ Big. E;^? ®* %a ^oat 
semblables ou diff 6rents les uas des autres et reprSseateat 
ua alkyle ou hydroxyalkyle avec 1 i 4 atomes de carbons, alce- 
nyle avec 2 a 4 atomes de carboae, CEjOOCCHg- , OgH^OOCCHg - 
ou benzyle. ou biea (H^^ et R^) et/ou (H^^ et H^g). formeat 

ensemble avec I'atome d' azote auquel ils soafe lies ua aoyau 
h§terocyclique de formule .t 
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ou 




(3 



et 



est "(^^Q^m^ * ^^''^ ^ no^nbre de 1. & 12, 

"^^2^2^ - ». -CHgOHoGHO^- , -0820052- « -CH^-GH-CHg- 

. Is, ■ . 0 



QE 



10 



— ^— CH-CHg-Q^— r ®^ ^ ®s* ^Sal ^ an moina 1 ^ 



15 






20 




-CH 




25 



30 



GHz 




ou "bien forme avec les atomea d* azote etfau mniTiq xm des 
35 substituaats lies aux atomes d' azote un reste de fonmile 
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QHgOOOGHj CHgCOOOHj OHgOOOOgHj ' cHgPOOOgH^ 





Dans lea unites oationigues de fornrule (3) ainsi que 
dans les formules suivantes, il'peut s'agir egalement d»isom6res 
ou de melanges d'isomferes, car le reste diphenyle peut Stxe 
substitu6 avec les groupes methylene (-CHg") a differents 
endroits. Pour ne pas §num6rer a cheque fois tous les isomers a, 
on ne donne k chaque fois q\ie I'isom^re p,p'-sutstitu6. ' 

En particulier on peut citer par exemple les sels d' am- 
monium quatemaire polymSrea ayant les unitSa rScurrenbea de 
formoles suivantes x 



(4) 




0 

2 Z 



m 



2 eat de I d 12 et. X est un halogSne 




2C1 
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(6) 



I 

CH, 



.(Cll,)g 




2 CI 



(7) 



CH- 

id 

I 

CH, 



CH, 



(CHJ 



I© 



-N. 
I 

CH, 




.CH2wrV/Vcn. 



2 CI 



0 



(8) 



CH- CH- 

-N ®- (GHCHjO) JCH2CH-N ^-CH^-/ \^ ^-^^2 



CH3 CH3 



CH3CH3 



2 CI 



© 



ou z est egal k aa molns 1 j' 



(9) 




2 CI 



(10) 



2 CI 



© 



(11) 



CH, 



CH- 



.N-(CH„).,CH— K—CH,-/ 

I© .2,^1 !© 2 W 



CH, 



CHg- Cn^ 



2 CI 



© 



2336434 



14 



(12) 



?2 
?"2 



?«2 
f2 



?"2 

CH 
« 



CR 



2 CI 



(13) 



ClI 



CH, 



CH, 



2 CI 



G 



CH. 



(14) 




2 CI 



(15) 



CH, 



CH, 



CH, 




® 



N— CH, 




2 CI 



CH, 
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15 




(17) 



© r 

-N 

1^ 



N CH, 




I 

COOCgHg COOC^Hg 



2 CI 



© 



Le compose de formule (17) est preference prepare par 
reaction de piperazine avec le ^,4«-('bischloromethyl)- 
diphSnyle et quatemisation subseguente avec 1' ester Sthy- 



(18) 




2 CI 



© 



(19) 



■C)-G''^2---OX3"'^2" 2Bre 
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Connne anifiins pour les sels ammonium q^uaternaire poly- 
mhxes conformes a l^invezitioii convleiment tous les anions 
usnels inorganiques ou organiquels, qui ne forment pas avec les 
cations de complexes difTicilement solubles, car les sels d* am- 
monium doivent §tre de preference solubles dans l*ean. On pent 
citer par example les anions des acides mineraux ou des acides 
organiques de faible poids moleculaire* Conviennent par example 
les anions d*halogenes, comme et siartout C10 

OU le methylsulfate (CH^SO^ ), l«6thylsulfate (OgH^SO^ ) 

et le toluene sulfonate ou le nitrate et le sulfate. 

Les sels d' ammonium quaternaire polTm^res conformes a 
l*inv^tion peuvent presenter des poids molSculaires de 400 ou 
300 a 50000 9 de preference jusqu' a 23000 et surtout d* environ 
1300 a environ 20000* La preparation des sels d* ammonium peut 
avoir lieu selon des methodes connues, en faisant reagir par 
exemple des diamines avec les composes dihalogenes correspon- 

dants dans des rapports molaires d« environ li2 k 2:1^ de 
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17 . 



15 



pr6£6renc© dans des quantites eguimolaires, 

Ainai on peut obtenir les composes de f orioule (1) par 
reaction des diamines de formule 

(22) K _A, _H 



10 %^ ^3 ®* % ainsi que A-^ onfc les siBniflcations don- 

nees ^ avec dea dihalog^ntires de formule 



(23) 




oti I est un halogene. 

TJne aiitre possibilite peut 8tre de f aire r6agir des di- 
halogenures de fomrule 

20 (2*) Z ^ — Aj^ Z 

ou Aj^ at X ont les significatioiis dom^es, avec des diajnines 
de f onmile 



=3 



25 ' / \ / — ^ I 
(25) . ^-(^ /^V^ \-CH2 N 

. ' . 

oil S^, Bg* et ont les significations donnSes. 

Four les sels d*amiaoniiua partieuliteement approprl4s de 
formule C2) on peat utiliser par ex^ple des diamines de formu- 

les . - 

55 (26) H — ^Ap— 

oil Eg, Rj^Q, Ej2» .Hj2 et ont les significations donn^es, 
tandis que l!on utilise pour les sels d' ammonium. preferSs de 
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15 



20 



formule (3) des diamines de forraule 



<27) U 



fl5 »17 



1 



-A3 _ij 

16 ^18 



10 



•^15» ^16 » ^17 ®* ^18 ainsi que ont lea si- 
gaiflcatibns donnSes, Gonine coBtpos6 dihalog6n6 on utilis; 
dans oe oas tm e<mgoB% dichlor§ de formule 



(28) OIOH2 — —// 




On peut 6ventuellement utilise!? des iaomSres ou des mS- 
langes d'isomeres des .composes de formule (28) . . 

Lea composes de formules (2) et . (3) peuvent aussi. 8tre 
25 pr4par6s en employant des composis de depart qui sont analogues 
aux composes de formules (24) (dihalosenures) et (25) diami- 



ne So 



Pour la preparation des produits de reaction et dea uni- 
30 t6s rSciirrentea de formules (4) k (21) , on pent utiliser les" 
diamines sriivantes t . 

„ (29) N GHo)n, N 

55 I 2^m^ j , m^ « 1 - 12 

CH3 CH3 
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(34) 



(30) - CH^ CHg 
N— (CH2)3 N 

CH3 . ^3 

(31) CH3 . CH3 

?-(CH2)6-f 

• • CHg CH3 



(32) ■ CH3 CH3 

N (CH2)j_2--N 

CH3 dHj 



(33) i, ^ , V '2 



JS-^. (CHCH„0) CH5CH— « . , X " est 6gal ai au 

An • . An A„ ■ moins 1 



CH3 CH3 CH3 



o o 

N (CH,)^— ^ 



2^6 

0_ 



(35a). '^N^Hj ^-{3~^"2~^'' (3Sb) CX_(Cai2)g-Xf<' 



(36) CH2»CHCH2^ ^CH^CH-CH^ 

N — Clio-/ Vo — c 



(37) 




CH2CH=CH2 



20 
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Les cbmposea de depart (diamlines ^dihalogenurea) pour 
la preparation des sels .d' ammonium quaternaire p.olymeres con- 
formes a l*in7^tion sonb en general des produits connus^ faci- 
lament accessible.s par la s^nth^se cliimigae«' 
5 . Le ^j^'-bischlorom^thyldiphenyle. est obtenu par chloro* 

methylation du diphenyle. On peut par exemple preparer les dia- 
mines par re.action des composes a, ^ -dihalogenes correspon- 
dants avec des amines secondaireS) comma la disietbylamine , la 
pip&:idine, la diailylamine ou l^hydroiyethylbenzylamine, par 

10 line 'N^'S^S^ ^K^^sevmeth^latLon d*une diamine primaire selon des 
methodes connues, de preference par reaction avec le formaldehy- 
de et I'acide formique (reaction de Leuckart). Les diamines de 
f ormule (33) sont preparees a. partir de poiypropylSneglycols 
par reaction avec 2. moles de propylene Am j.ne » La preparation des 

15 sels d'ammonitua conformes a 1* invention peut avoir lieu dans 
dee solvants inertes vis-a-vis des corps participant a la re- 
action., par exemple dans des alcools^ des glycols,; des c6tones 
comme par exemple 1* acetone, ou des ethers cycliques, comma le 
dioxane ou le tetrahydrofurane . o Par.mi les alcools on preffere 

20 les alcools inferieurs, en particulier le methanol. La tempera- 
ture de reaction depend normalement des points d' ebullition des 
solvants utilises et peut aller environ de 20 k 150^0, de pre- 
ference de 50 a 100®C# 

On peut aussi . eventuellement operer" dans de I'eau ou 

23 dans des. melanges eau-alcool comme solvants ou dans certains cas 
egalement sans solvanto 

Bu fait de 1 'utilisation prSferee de. composes dichlores 
bon marche et facilemenb accessibles lors de la- preparation des 
sels d' ammonium quaternaire polymeres conformes a I'invention, 
30 les sels contiennent de preference comme anions deis ions chlorso 
L'inbroduction d'autres anions peut Stre de preference effectuee 
de telle sorte que I'on introduise d*aatres anions dans les sels 
d' ammonium contenant des ions chlbre (prodtdts de reaction), par 
exemple par ^chacge d'ions. 
35 Les sels d'ammonitxra quaternaire polymer es conformes a 

. 1* invention precipitant generalement lors de la preparation sous 
forme de melanges et non sous forme de composes pursoLes poids 
molSculaires izsdiques n^ peuvent de ce.fait Stre co.nsid6res que 
comme poids moleculaires moyenso 
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Les sels d'ammoni'um .quaternaire polym&res conformes a 
1' invention peuvent 8tre utilises dans des. bains d» application, 
qoX sont nentres, acides ou alcalins. lis conviennent comme ad- 
Juvants de teintT^e, en partioulier comme agents d'egalisation 
dans des procSdSs de teinttire et d'iiapression de matitees tex- 
tiles en fibres saturelles ou synthStiques, 

Comme mati6res textiles en fibres naturelles, entrenb 
en consideration celles en matieres ceUulosiques, en particu- 
lier en coton, et aussi en laine et en s.oie, tandis que les ma- 
ti&res textiles en fibres synthetiques sont par exemple celles 
an polyesters de poids moleculaire elevS, par exemple en t6- 
rephtalate de poly6thyl6ne ou en t6r6phtalate. de.polycyclohe- 
xanedimethylfene ; en polyamides, comn» celles ien adipate. 
d« hexame thy 16ne diamine, en poly- ^ -caprolactame ou en acide 

P^-aminoundecano£que ; en polyolefines ou en polyacryloni- 
tirile, egalement/^^lyurSthanes, en chlorure de polyvinyle , 
en acetate de polyvinyle,ainsi qu'en 2 1/2 acetate de cellulose 
et en triacetate de cellulose* Les fibres de synthase nommSes 
peuvent aussi Stre utilisSes en melange les unes avec les au- 
tres ou bien en melange aVec des fibres nature lies, comme des 
fibres de cellulose ou la lainBo Oes matiSres fibreuses peu- 
vent se presenter dans tous les etats de transformation qui 
conviennent potir une methods, de incavail en continu^ par exem^- 
pie sous forme, de ctblesi de peignSs , . de 'filsf de fil6s, de 
tissus, de tricots ou d' articles non-tisses* ^ 

Les preparations tinctoriales peuvent se presenter 
sous forme de solutions ou de dispersioiis aqueuses ou organo- 
aqueuses ou sous forme de pfites d' impression, qui cent iemient 
en plus d'un colorant et des sels d'ammoxiium qiiaternaire po- 
lym^res conformes a I'invention, d'autres additifs comme par 
exemple des acides, des sels, des urees et d*autres agents au- 
xiliadLres comme des produits d*oxyalcoylation. diamines grasses, 
d'alcools gras, d*alkylphenols,d« acides gras et d'amides d'a- 
cides gras* - 

Les sels d' ammonium quatemalre p'olym&res convienuent 
parti culldrement comme agents de retardement lors de la tein- 
ture des matieres fibreuses en polyacryloiiitrile avec des co- 
lorants cationiques, eventuellement aussi lors de la teinture 

de ma tiftres fibreuses en. polyesters modifi6es anioniquemen'to 
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Les colorants cationiques qui sot* employes peuvent ap- 
ps^rtenir atix groupes. lea plus divers* Des colorants appropriSs 
sont par exemple les colorants du diphSnylmStiiane , les colo- 
rants du tripheiaylJagthane, lea colorants de rhodamine. et les 

3 colorants azoZques ou anthraguinoniques contenant des groupes 

osdum |. alnsi qxLd les colorants tbiaziniqtiesi oxazlniquea, methi-i 
niques et azom§tbiniques« 

La teinture des matite.es textiles en polyacrylonitrile 
pent dtre rSalisSe de la manitee habituelle, en introduisant le 

10 prbduit a teindre dans mx "bain aquenx chaizff e a environ 50 - 60*0 
qui contient le colorant cationique, le sel-d' ammonium quaternai- 
re polymere, des additions.de sels, comme l'ac6tate de sodium et 
le sulf.ate de sodium, ainsi que des acides, comme I'acide aceti- 
que ou I'acide formique, puis en elevant la tentperature du bain 

13 de teintTire en I'espace d' environ 30 minutes a approximativement 
lOO^C, et ensuite en maintenant le bain de teinture a cette tern- 
perattire gusqu'a ce qu'il soit epuise* Mais on peut aussi n'a- 
pouter le colorant basique au bain de teinture qu* ulterieurement , 
par exemple quand la temperature du bain est. montee a environ 

20 60*C« De plus, on peut aussi prStraiter le produit a teindre a 
une temperature comprise entre 40 et 100*0 avec un bain, qui 
contierib les sels et acides habituels ainsi que le sei d' ammo- 
nium polymfere mais qui ne contient pas de colorant, ptiis seule- 
ment ajouter le. colorant et realiser la teinture a 100* 0# 'PVt'f'Tri 

25 il est possible egalement d'introduire le produit a teindre di- 
rectemenb dans le bain de teinture qui est chauff S k approxima- 
tivement 100*0 et qui contient le sel d'aamonium pol3^6re» 

SOUS: le terme de matiferes fibreuses de .polyacrylonitrile , 
on doit aussi comprendre les matieres pour la fabrication des- 

30 quelles on. a utilise en dehors de 1' acrylonitrile egalement 

d'autres composes vinyliques^ comme par exemple le chlorure de 
vinyle,* I'acState de vLnyle, le chlorure de vLnylidfene, le cya- 
nure de vinylidSne et les esters alkyliques de I'acide acryliqte, 
du moment que la proportion de ces autres composes vinyliques 

35 n'exc<^de pas 20 % dii poids des matiSres fibreuses.. 

Des qiiantitSs appropriees de sels d • ammonium quateimai- 
res polymfea^es, qui sont .utilises dans ces proc6d6s de teinture, 
se situent en general entre 0,01 et 2 pourcent en poids ^ en par- 
ticulier entre 0,05 ®* 1 ou bien entre 0,1 et 1 pourcent en 
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poids par rapport, au poids des mati feres fibreuses. 

les teintures effectuees avec les aels d' ammonium qua- 
temaire polymferes comme agents aaaxLliaires snr les fibres de 
• polyacrylonitrilB se caractSrisant par tine tr6s bonne 6galite 
5 et prSsenbent simultanSnexib ua bon rendement coloristique sue 
les fibres. 

D'atitres objectifs d* utilisation pour les aels d* ammo** 
nium quatemaire polymeres conformes k 1' invention sont : agents 
de' reserve* lor s de la teinture de fibres de polye^crylonitrile j 

10 agents dispersants par exemple pour des pigments j .^mulsion- 
nants; agents, de fixatibn cationiques pour amSliorer les soli- 
dit6i3 eu mouiliS des matiferes fibreuses textiles cellulosiques 
• teintes avec des colorants directs ou' de disperaion^ou du papier; 
agents antistatiques, en particulier pour des matiferes textiles 

15 contenant des fibres organiques synthetiquesj. antimicrobiens ; 
precipitants, par exemple dans I'eptiration des eaux residuai- 
res ou agents de floculation, par exemple pour la coagulation 
des dispersions aqueuses colloSdales, par exemple des dispersions 
de colcrantSo * 

20 Les sels d' ammonium quatemaire polymferes peuvent §tre 

utilises en particulier dans des precedes de teinture et d' im- 
pression de matieres textiles contenant des fibres nature lies ou 
synthetiques, par exemple lors de la teinture de matiSres texti- 
les en fibres de. polyacrylonitrile ; dans les proc^dSs de f ixa- 

25 tlon de colorants j dans les precedes d'ennoblissement, en par- 
ticuliei? pour rendre antistatiques les matiferes textiles conte- 
nant des fibres organiques synthetiques ou aussi dans les prece- 
des d'epuration des eaux residuaires, o^ ils peuvent Stre emplo- 
yes comme agents de precipitation, ainsi que dans les precedes de 

30 coagulationf par exemple de dispersions aqueuses colloSdales, 
comme agents de f loculation« 

Dans les exemples suivants les parties et les pourcenta- 
ges s'entendent en poids sauf mention contraireo 

Exemple 1 

35 a) On chauf fe a la temperature de ref line pendant 24 heures 
109 S (0,435 mole) de. 4,4»-bis-(chloromStliyl)-dijE)h6nyle et 
111 S (0,455 mole) de NjN,]!' ,ir»-tetramethyl-l,2-diaminododecane 
dans 440 ml de methanol* 
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10 



15 



20 



25 



30 



35 



JPuis 1© solvant est chass6 par distillation et qn 
sSche le rSsidu k 40«0. Le prodviit de reaction se dissout 
dans I'eau en donnant une solution liorpideo . Sendemenb t 220 g 
(100 9^ de la th6orie) d'ua produit de reaction ayant des imi- 
tSs rScurrentes de fornule 



(101) 



CH, 



OH, 



IT - (0H2)i2-f - CHg 



le 

s - 




2 01 



.e 



Viscosite : ^ » 0,5* (25^0, methanol, C^VzJ ) 
Folds molectilaire moyen : 7900 

La viscosite dans cet exemple et dans les exemples sirLvants 
est la viscosite inherente.Ies valeurs de nesure se rapportent d 
des solutions a 0,5 5^ (p/v) dans le methanolo 

les poids molSculaires moyens onb ete dedtiits de la vis- 
cosity. 

*b) * Dans \m detodL^me essai ayec lea m§mes r6actif s on obtient 
un produit de reaction ayant une viscosite =0,52 (25*^0., me- 
thanol , ^""dl/g_7) et un poids moleculaire moyen de 7600 • 
c) Dans un troisifeme essai avec les m§mes rSactif s (rapport 

molaire diamine : dihalogenure 2:1), on obtient un produit 
de reaction ayant une viscosite ^^^=0,10 (25«C, methanol, /*dl/g7) 
et un poids moleculaire moyen de 1500. 

Par reaction analogue du 4,4»-bis-(chlorometh7l)-diphenyle 
avec 1' ethylene diamiiie, le 1,5-diaminopropane, le 1,4-diamino- 
butane , le 1,6-diaminohexane, le 1,8-diaminooctane et.le 1,10-cli- 
aminodfecane ]Sr,lir,N« ,isr«-tetram§thylsubstitues,. on obtient avec un 
rendement egalement quantitatif des prodxiits de reaction ayant des 
unites recurrentes de formule gen era le 



(102) 



C3H, 




e 
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Bans le tableau I suivant soitb Indiquees les valeurs de 
, de la viscosity et du polds mol6culaire moTen. 

Tableau I 



10 



Exempls 


*1 


Mi ow n B«* a Mi] 


1 d 


2 


0,09 


1 e 


3 


0,40 


1 £ 




1,26 


1 S 


6 


1,35 


1 h 


8 


0,44 


1 i 


10 


0,46 









S Mia ««a "^v* SIM s«a Sip 

methanol 



Folds oolSoulalre 
Aoyeai 



15P 



20 



25 



30 



35 



1300 
5900 
19000 

19800 
6500 
6600 



Exemple 2 

On cbauffe k la temperature de reflux pendant 24 heu- 
res dans 100 ml de methanol .12,7 S (0,05 mole) de N,H,ir' ,Tr»-te- 
tram6thyl-4,4'-diaminodiphSn7lm6tJiane et 11,5 S (0,045 mole) de 
4,4'-bis-(chloromethyl)-diph6nyle. 

Puis on chasse le solvent par distillation, on reprend 
le r^sidu dans I50 ml d'Sther et on agite, puis on filtre et on 
s&che sous -vide a 40*0. On olJtient une poudre qui dissout 
dans I'eau en donnant une solution limplde. 

Bendement : 23,7 S (98 % de la thiorle) d'un produit de reac- 
tion ayant des vmites rScurrentes de formula . 



(103) 




01 



e 



Yiscosite 'i^ : 0,13 (25*0 , methanol, /"•^l/sL?) 
Folds moieculaire moysn : I90O o 
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Exemple 5 

. On procdde conine decrit dans 1 ' exemple 1 et on fait 
reagir des .quantltes equivalentes* de 4,4'-*bis-(chloromStb7l)- 
diphSnyle avea lee diamines de fomniles. suivantes i 



10 



a. (104) 



Q 




15 



1>. (1Q5) 



20 



c, (106) .(CH2»CH-CH2)2irC!H2 



On obtient avec un rendemeat qiiantltatif des produits 
de r6accloB ayant des tmltSs rlcurrentes.de formules 
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50 





© G 




- 



2 or 



0 
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CIL 



CH, 



N-(cii,),cn-K-civ 



I . 
CH. 




CIL 



2 CI 



0 
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XO 



(X09) 



CH, 



CH 



CH, 



I 



-N-CH, 



I® 



CH 



•CH, 



9»2 



CH 




f"2 . . : 

2|® 2 \_/ \_ 
CH„ 



CH 



CHa 



0 



2 CI 



15 Visco sites t a. » 0,25 
25**0, methanol 

r^/ej b. » 0,19 

C, "I a 0,12 

2Q Poids moleculaixes moyens : 



30 



55. 



Exemple .4 



a. 
•b. 
c. 



5400 
2800 
1700 



25 a) 



on ctiaiiffe au reflux sous agitation ' 86,15 g (0,5 mole) 
de N,ir,N' jN'-t^tram^thyldiaminohexane et 125»5 g (0,5 mole) 
de 4,4'-Ms^(chlorom6th7l)-diphes7le dans 300 ml. de methanol « 
Dans le mdlange r4actionnel quj^eyient plus visqueiix a mesore que 
le testps dei reaction aiigmente, .on ajoute 200 ml supplement aires 
de methanol, ipr^s 24 heures de reflux, la ^Sisiction. est terminSe 
et on chasse le solvent par distillation.. On obtient 212 g 
(100 % de la theorie) d'un prodtiit de rgkction ayazit des unit§s 
recurrentea de fornule ^ 

;. loi® 



(110) 



f 5 
I 

CH, 



CH: 



1 



5 



— CH, 
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Le produit se dlssbut dans 1' eau en donnanir tooe 
solution Claire • 

Viscosite : . M « 1,5^ (25^0 , methanol, ./"dl/gj^) 
Poids moleculalre moyen i aj 000 

5 b) On dissoizb 2^,12 g CO^l mole)de 4t4*-1>ia*(chloro- 

mSth7l)-diph6n7la dans 80 ml d' acetone et on chauff e & la tern- 
peratiare de reflxDC (56*^0)* En agitant,. on ajoute en Tespace 
d"une minute 17,23 S (0,1 mole) de l,6-bis«(dimSth7lamino)- 
hexane, dis sous dans 20 ml d' acetone • II se declencbe une rSac- 

10 tion exothermique. et en mSme temps il commence se deposer un 
prScipite incolore* AprSs 4 heures a la temperature de reflus, 
la reaction est terminee, on -filtre le precipitg et on le seche. 
On obtient 42,3 S (100 % de la theorie) d»un produit de reac- 
tion ayant des unites recurrentes de- formule (110) « Le produit 

1^ est une poudre blanche hygroscopique , qui se dissout dazis I'eau 
eh donnant une solution claire, 
.TiscositS z .« 0,30 (25*0, methanol, /"dl/g^) . 
Folds moleculaire moyen t 4400 

ExemT>le 5 

20 Q-) 0^ chauffe a 60°0 en agitant pendant 30 heures 12,56 g 

(0,05 mole) de 4,4*-bis-(chloromethyl)-dlp>Teiiyle et 13 g (0,1 mo- 
le) de l,3-bis-(dimethylainino)-propane* Oh obtient un melange" 
r6actionnel visqueus:, que 1* on met en suspension dans 5p ml 
d'eau et qui est eclaird par filtration* Le filtrat est evapore 

25 a sec. On obtient 16 g d*un produit de reaction ayaut des unites 
rScurrentes de formule : 




Eendement; 2 62,2 % de la theorie 
Viscosity I «.o,14 (25*^0, methanolj/"dl/g^) 
35 Poids moleculaire moyen :• 2000 

Be mani&re analogue, mals en utilispnt un solvant, 
oh obtient lea produit s de reaction du 4,4'-bis-(chloromethyl)- 
diphSnyle et des diamines indlqu^es dans le tableau 
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1) les prodoxits de reaction prSoipitent pendant, la reaction* 
Quand la reaction est terminSe, on les sSpare par filtra- 
tion et on les seche # . 

2) Compose difficilement soluble : structure chimique deter- * 
minee en s'apptiyant isur 1* analyse el6mentaire, le spectre 
iiifra-rouge et le spectre de respneince magn6tique nucl6aire 

3) On a utilis.e le 4,i|.»-bis-(l5l?omomSthyl)-dLph&iyle 

4) On a extrait le produit quaternaire du melange rSactionnel 
aveo de I'eau 

5) On a utilise le ^,4*-bis- (iodoa6thyl)-dipheiiyle 

6) On quater23ise ensuite le produit de reaction avec .l' ester 
Sthylique de I'acide chlorac6tique# . 

Les produit s de reaction des exemples 6a a 6g . 
peuvent Stre representes par. les f ormules structurales sui- 
vantes. (unites recurrentes) : 




=35 



23S64S4 
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2 ( 



CH- 



CH, 



(115) 



-N' N CH 




2 CI 



0. 



(116) 



-N .W—CH^— / y/ 3- CHg- 



2 Br 



© 



I 3 
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CHOH 

^'f (GH,) 

CH^ 
CHOH 



CH» 
I 3 

CHOH 
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2>6-j- ^^^2- 
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CH. 




0. 



5 



0H,« K — CH, 
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2 CI 
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Exenrple 7 

On chauffe au reflux pendant 24 heures 35^2 g CO.,1 mole) 
de la diamine de formule 



20 



25 



30 



35 



(119) 




et 24)4 g (0)1 mole) de 1^6-dibromohexane dans 300 ml de m^tha- 
nol. Puis on V chasse le solvant par distillation et on re- 
prend le reaidu dans de 1' ether « pour elA miner les fractions ' 
insolubles dans l*eaUo . 

On obtient un produit de reaction soluble dans I'eau 
ayant des unites recurrentes de formule 
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.(0H2)g- 
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Heademesl; i 30 % de la thebrle 

YiacositS t » 0,06 (aO'O, mStUanol, /"Ol/g^ ) 
Folds BolSculaiJ^e mpTen t • 900 

Egemple 8 

On fait rSagir a Xa temp§ratiu7e de reflixs pendant 24- heu 

res et d£ms. le methanol des quantltes Squimolaires d'une dia- 
mine de fomtuSe 



• (121) I ' 
10 H — 

.1 

OH, 



OH — ^g,— 0^ 



H, 



GH, 



15 



et de 4,4-'-l5is-(chlopomethyl)-diphenyle. Aprfes elimination 
du solvant on obtient des produits de reaction ayant des tmi- 
tSs risctisrentes de fbrimxle . - 
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©i (CHi<SH5-0-4 
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2 CI 
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Ezem- 
pie 

a 

■b 



2,6 

5,6. 

33,1 



Tableau 17 

Bendement Viscosite- 
% de la ^ 
thSorie _J_1 



100 
100 
100 



0,30 
0,21 
0,68 



Foids moleculaire 
moyen 



4400 
5100 
10000 
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Exemple 9 

On chatLffe k la temper ature de reflnx et pendant 2^ ' 
hettres dans de 1' acetone des quantltSs. eqtiimolalres des dl- 
chlorures lndig,u6s dans le tableau 7 et de ^-y^^-bls-CdimSthy-* 
laiainoiadth7l)-dlphSrQrle« Au cours de la. reaction le px>oduit\ 
de reaction pr^oiplte* .Quand la reaction est termlnSei on ' 
refroidit l8 nSlange r6actionnel, on f litre le produit de • 
reaction preclplte et on le s&che« 



Tableau V 



E3ceiii« 
pie 


Blchlorure 


Eende- 

de la 
■ theorie) 


VdS cositS 


Poids mo- 
le culaire 
moyen 


(a) 


Ol-OHg OHg —01 


88 




5300 




01-002—^^—^2-01 . 


94,3 


0,29 


4300 


(c) 


Cl-OHg-^lll^ CHg -01 

irapport dea isomSres 

1,4 t 1,5 'ggal kUd t 60) 


100 


0,19 


. 2800 


(d) 


Ol-OHg ^^^0H2 - Oi 


100 


0,22 


3200 


(e) 


Ol^-CBg— jj'— CHg— 01 


70, 5 . 

S-^SMOMB- 


0,07 


1000 



1) Conditions de reaction s 24 heures dans 1' acetone k 
teiopgrature amblante (20 & 23^0) 
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Les. prodults de rlaetibn des exemples 9a 4. 9e peuyent 
dtre reprSseixbSs par les fonmiles struottirales sulvantes (unites 
rSourrentes )• 



(123) 



3 



10 



CH, 



_N CR 




2 CI 



15 



(124) 



CH, 



CH, 



f-<^2-<J-«'2-f*«2-Ot>'^- 
CH, 



2 CI 



0 



^0 



25 



(125) 



CH, 



CH 



I 




I 



3 
© 



B^-N CH2 

CH, 



vy_y cHj- 



2 cr 



0 



30 



35 



(Isom&res 1,4 t 1,5 - 40 z 60) 
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2 CI 



0 



10 



15 



20 



OH, 



I . .^ II ^ 

OH, . 0 



(326) 

"1 

(127) 



Exemple 10 

. On chavif f e au reflux (56*0) pendant 48 heures dans de 
1' acetone des guantlt6s egaimblaires de la diamine de foxmile 



25 



(128) 



f3 



CH 



CHg — I 



GH, 



30 et de 4,4*-bis-.(chloroia6thyl)-diph6iiyle avec 1,1 equivalent 
d'iodure de sodiim. 

Puis on f iltre la solution de. reaction. On chasse 

le solyarcb par distillation et on obtient comma reisidu un 
produit de reaction incolore ayant des unites recurrentes 
35 de f ormule 
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5 L- 



10 



15 



20 



25 



30 



I ©I ^ 

<5H_ isH ■ .• 

3 3- 

Cia9) . 




30 



Headement » 72,7 % de la th6orie 

L'iodiuje peub Stije transform! en chlorure correspondant 
par reaction, avec du chlorure d • argent fraichement precipite 
.(24 heures dans le methanol a S^l-'O, puis filtration, Elimina- 
tion du solvent et secha^ du produit restant). 
Visoosit6 » 'Vj » 0,38 (25*0, m6thanbl.^dVBL7) 
Poids molSoulaire moyen : 4100 

Exemple 11 

On ohanffe A la temperature de reflux (56*0) pendant 
24 heures dans l'ao6tone des quantitSs 6quimolaires de la dia- 
Mne de formula 



(130) 



OH 
I . 



CHGH, 



I 



^6^ 



OH 
I 



(2H^, 
^6^5 



et de 4,4»-bis-(ohlorom6thyl)-diphenyle, Quand la reaction est 
terminSe-, on Slimin© le solvent pac distillation et on exbrait 
le rSsidu avec de I'eaa chaude. A partir de la solution aqueuse 
on ohtient, apr&s Elimination de. I'eaa, un produit de reaction 
incolore ayanb des unites rEcurrentes de f ormule 
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OH 



OS. 



r 



GHgCHBOHGHg 



©1 




#5 



2 CI 



10 



(131) 



Eendement : 47^7 % de la thlorie 

Viscosity I ^ =0,1 (25*'0, a^thanol . /"dl/gj' ). ' 
Poids niolSctilaire moyen i 1400 
15 lie spectre in£ra'4?ouge (EBr> montre des bandes d' absorption k 
3310, 3050, 2960, 2740, 2620, 1970,. 1925, 1835 1 1660, 1615, 
1590, 1505, 1460," 1220, 1090, 1055,1010, 960, 930, 815, 755, 
705 et 665 cm"-'- . 

Exemple 12 

On fait r6agar comme decrit dans 1* exemple. 9 des qnan- 
tit^s egiiimolaires du compose dl&blore de formula 



20 



(132) 



25 



30 



et de 4,4»-bis-(dim§thylaininom6thyl)-dipli&iyle« On .obtient tin 
produit de reaction ayanb des unit 6s rectirrentes de fonmile t 





(1335 



41 



2336434 



10 



15 



Headem^t It 2? % is ^ theorie ■ 

Le prod\iit n'est pas siif fisarmnenb soluble dans le me- 
thaaol, de sorts qae I'on n'a pas pu determiner les yaletirs de 
la ^scosit6 dana oe solvant* Le spectre infra-rouge (EBr) mon- 
tre des bandes d* absorption It ^-34-70, 3280, 1613, 1363, 1463, 
1375, 1240, 1120, 1075, 1040, 995, 970, 825,735,600., 
575 , 505 , 475 e-fr cm"-'- . 

Exemple 13 ' 

On introduit dans 200 ml de benzene 25,5 S (0,1 mole) 
de 4,4*-bis»<(chlorom6th7l)-diphSn7le et 8,88 g (0,1 mole) de 
pipSrazine aveo 11,7 g de carbonate de sodium et on chau^fe k 
60^0 en agltant peodairt; 20 heures* Quand la reaction est termi- 
n4e, on refroldit le melange r6actionnel a la temperature am- 
biante (20 a 25° 0), on £iltre, on lave le residu avec 400 ml 
d'eau eti. ensuite on le s^che. On obtient 14,7 & (55,6 % de la 
theorie) d'un composS ayant des. unites recurrentes de formule 



20 



25 



30 



35 



(13*) 




On chatiffe a 80-90**0 en agitant pendant 15 heures 3,97 g 
(0,015 iflole) de ce produit de reaction avec 1390^ g (0,12 mole) 
d'ester metbyligue d'acide- cliloracetxgue. Q[aand la reaction est 
terninge, on refroidit le melange rSactionnel et on .extrait le 
mSlange rSactionnel avec 100 ml d^eau* Apr&s evaporation de la 
solution agueuse on obtient? ,101 g (1*.% de la theorie) d'un pro- 
duit de reaction ayant des unites recurrentes de fonmile 



(135) 



• j \ /I 2 

I CSgCOOCHj 
CHgOOOCH^ 




2 CI 



Q 



Yiscosit4 t /x\ • 0»i7 (25^*0, methanol C^/zJ > 
Poids molSculaire mojen 1' 2500 
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10 



15 



20 



25 



30 



. Exentple 14 - 
On chauffe i 95*0 dans 200. ml d'eau pendant 24 heures 
50^23 g (0,2 mole) de 4^4*-bis-(olilorom6thyl)-diph6nyle et 26,05 
g (0,2 xaole) de N,lT,NSlJ''^*6tram0tbyl-l,3-diazninb^ 
duit' de reaction, que I'on 6b tient. lor sqiie la reaction est ter- 
oixxSe et que I'on a refroldi k la teorpSrature azablasite (20 & 25*C) 
peut dtre ensuite dlluS dans de l'eaa« par exmple dans 100. ml et 
peut dtre ainsi direbtement utilise . dans les dif fSrentes appli- 
cations • 

Le produit de reaction obtenu contient les. uzii:tr68 
recurr:entes de formule 



(136) 




2 01 



35 



(Eeneur en mati.^res s&ches de la solution aqueuse (apr^s 
dilution aveo 100 ml d^eau) t 
calcule I 21,6 (g/g) 
trouve : 22,6 fi 

teneur en chlore (titrage) : calcul6 (quaternisation complete) s 
4,0 SS-, trouve 3^9 % • 

Far elimination de l*eau ou precipitation par 1' acetone 
on. obtient le produit de reaction de formule (136) en tazit que 
tel<. . • 

Rendement : 100 % de la theorie. 

Viscosite : T\ » 0,42 (25*0, methanol /""dl/g^) 

Poids. moleculaire moyen 6300 . 

A la place de I'eau comme solvant, on peut aussi emplo^ 
7er des melanges d*eau et d'autrea solvants, en particulier ceuz 
qoii sonb siiscibles a I'eau de fa^on homog&ne, par esresiple I'iso- 
propanol, et ameliorer ainsi 1' homogenSite du melange r6ac- 
tionnel^ 

On peut ainsi obtenir des produit s analogues ayant des 
poids moleculaires moyens allant de 8800 a I32OO • 



43 



2336434 



Eieemple 15- 

On traits a 98»0 pendant 20 minutes 5' g d'lai tissu de 
polyacrisrlonitrile (Orion it.2- Du Pont) dans m. apparel! de tein- 
: ture dans 200 mi d'un bain, qtii contient 0,01 g d'm agent auxir 
liaire de formJe (101) (exemple la) et qui a- ete ajuate a xine 
5. valeia? de pH de 4 aveo ^de I'acide. acetiqw a 80 et le tissu 
est aSitS bontinuellement. Puis on adoute aa bain le melange de 
coloraats auivant comprenant :. 0,007 B du eolosrant -de foiarule 




0,007 g du colorant de foxmule 



20 



25 



30 



35 



(138) 




- OH, 



C!H, 



e 



0,01 g du colorant de foxmule 
(139) 




'2^5 . 

- H - U 




OHjSOj^^G 

en maintenant la temperatore k 98^0. 

On teint alors pendant 60 minutes d cette tenip^ratucti , 
onrefroidit lenteoeni; le ^ain a 60«0 et on rince et sSctie le 
*issu, Du fait de l' addition de 1' agent auriliaire (agent de 
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retardement) , on obtient une lente montee de la teinte de 
nuance egale sur la fibre. Le refroidissement usuel aprfes 1© 
preretrecissement n' est plus necessaire. La teinte grise 
obtenue se oaraoterise par un unisson, remarquable, un ton 
treachage et par de 'bonnes solidit^s au mouiUS. On obtient 
de la mdme mani&re de bona effeta avec les produits de re- 
action des' example s 1 & lA* • 

Exemple 16 

On introdtiit 10 g d»un tissu de polyacrylonitrile 
(Orion 42-Du Pont) dans un apparei 1 de teinture dans 400 ml 
•d*un bain, qui contient 0,01 g d'un agent, auxili aire conf or- 
me a l^exemple 1' (h) et 0,5 g de sulfate de sodium et qui 
a etS aguste a une valexn? de pH de 4 avec de 1* acide acetique 
a 80 • En.remuant continuellement, on traite le substrat 
pendant 10 minutes k 70® puis, on ajoute 0,15 g du colorant 
(157) dans le.bain. Ensuite on chauffe le bain de teinture en 
l^espace de 30 minutes a 98^0 et on teint le tissu pendant 
20 minutes a cette temperature. Pour le nuangage de la teinte, 
on ajdute au bain de teinture 0,01 g du colorant de formula 
(139) et on teint pendant 30 minutes supplementaires. k 9a®0# 
Puis on refroidit lentement le bain de teinture 4 60**0.et on 
rince et on seche le tissu. On obtient une teinte yerte bril- 
lante, egale, ayant de bonnes solidites. 

Oete.ssai montre qu'on peut "nuancer" une teinte sans 
nouvelle addition d* agent de retardement et sans refroidisse- 
ment du bain. 

Exemple 17 

On traite a 70**b pendant 10 minutes 5 g d'un tissu en 
polyacrylonitrile (Euroacril-ANIC) dans un apparei 1 de tein- 
t\ire dans 200 ml d'un bain. qui contient- 0,05 g d»un agent au- 
xiliaire conforms a I'exemple 1 (g) et qui a ete a juste a une 
valeur de pH de, 4 iavec de I'acide acetique a 80 % • Puis on 
ajoute dans le bain de teinture un melange de colorants com- 
prenant 2 

0,007 S fl-u colorant de formale (137). 
0,006 g du colorant de formule (138) et . 
0,01 g du colorant de formule (139) 

et on le chauffe rapidement k 98**0. le tissu est alors teint 
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a cette tentpSrature pendant 60 minutes. Ensuite on refroidit 
lentement le bain a 60^0 et on rince et seche le tissu* 

II en resulte une teinte grise egale.ayant de bonnes 
solidit^s* 

Exemple 18 

On traite ulterietdfement pendant 30 minutes k 25^0 
100 parties d'un tissu de coton mercerise et blanchi, teint 
avec 2,5 parties du colorant O.I. n° 29065 , dans 4000 parties 
d»un bain aqueux, qui contient 5 parties d^Tin agent auriliaire 
de f ormule (102) (x^^ = 3i exemple 1 e) et qtii a ete ajustS 
a une valeur de pH de 6 avec de I' acide ac6tiqus a 80 9S o 
la teinture ainsi trait ee est fortement amelloree en oe . qui 
ooncerne I'essai de solidite a I'eau forte, (iTorme SNV 195819 » 
BUT 54006) par rapport a une teinture qui n* a pas ete traitee 
ulterieurement. Le traitement ulterietir (fixation du colorant) 
pent egalement §tre realise avec les autres produits de reac- 
tion indiqu6s dans les exemples 1 a 1* et I'on obtient aussi 
des aifleliorations nettes de solidite des teintures, 

Exemple 19 

On foularde un tissu en Orion (type 42 -Du Pont) avec 
un bain, qui contient par litre 15 g de l'agenb auxiliaire. 
conforme a 1" exemple 1 (f), on I'exprime ^usgu'a une augmen- 
tation de poids de 110 % et on le shche pendant 30 minutes a 
80** 0. Puis on fixe le tissu 30 secondes a 150**0. 

•Aprfes le sechage et la -fixation on me sure la resistance 
superficiells du tissu- Dans un second essai on repete la me su- 
re apres 5 lavages* On obtieaat les valeurs suivanteso 

tableau VI 

^ Resistance suTPerficielle (Ohm) 



Seche a 80*0 Pixe 30 S . a 150**C 

5 lavages 5 lavages 



Hon traits 5.15^^ 1-10^* 5.10^^ 5.10^^ 
Traite 5.1o7 9-10^^ I.IO^ . 5*10^° 



Grace au traitement decrit avec V agent aiaxiliaire Indi- 
quS on obtient une nette diminution de la resistance super- 
ficielle. Ces effets presentent de plus une bonne stability au 
lavage (apprSt antistatique permanent) « 
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Le oosrporteniezit du tlssu a la salissure n'est pratl- 
quement pas influence par 1' agent auxilialre appliquS. 

On peut de la m§me maniSre employer Sgalement les an-, 
tres produita de reaction conformea atax exemples 1 i 14 et il - 
.3 en result.e aussi de bona effets antistatiquee* 

Exemple 20 • 

Sans lu dScanteup d*une installation d*§pixration on 
introdult me solution aqueuse du produit de reaction selon 
l^exenple l (o) en w6mB temps qu'une eau residuaire industrial- 
10 le, qui. contient environ 100 ppm d'un melange de colorants re- 
actifs et des colorants acideso la quantite du prodtdt de re- 
action qui est introduite dans l^eau residuaire, ^•616ve a 
60 ppm, 11 se produit u;ae precipitation spontan6e du colorant. 
Ded& Bu bout de 30 minutes on pe\xt separer par filtration le . 
15 colorant .precipit6 et alors I'eau residuaire rest ante (filtrat) 
peut @tre amenee dans la canalisation completement decolor ee. 

Mais en general, il n'est pas usuel.de fiiliaper et on 
laisse au contraire les precipites se deposer* 

Haxia le cas present, le colorant precipitS se depose en 
20 a peu pres 5 ^ ^ heures et I'eau, qui . est au-dessus, compl&te- 
ment d6coloree, peut Stre pompee dans la canalisation* 

Lors d'un dosage en excfes de 1' agent, de . precipitation-^ 
on n' observe pas de redissolution des precipites* 

A la place du produit de reaction selon 1" exemple 1 (c) 
2^ on peut aussi utiliser les autres produits de reaction indi-' 
ques dans les exemples 1 & 14 avec un resultat Sgaleodnt bon. 

.. Exemple 21 
On traite pendant 60 minutes k 98**C 20 g d'lin tissu 
en polyacryloiiitrile (Orion 42- Du Pont)- dans un iappareil de 
30 teinture avec 800 ml d'un bain qai contient 0,02 g de 1* ad- 
juvant d*apr&s 1' exemple 1 (g) et qui a 6t6 ajustS k une va- 
leur de pH de 4 avec de I'acide acetique. Puis on refroidit 
le bain et on rince le tissu. Le tissu ainsi pr6traite est 
ensuite teinb avec la mfime quantite d'un tissu non pretraite 
55 . comme suit : 

10 g du tissu pretrait6 et 10 g du tissu non prStraitS 

sont. introduits dans un appareil de teinture dans . 
800 ml d^im bain, qui contient 0,03 g d'un melange de co- 
lorants (1 X 1) comprenant le coiorant de formula : 
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et "Basic "Bed 22" (O.I« 11055) et ftui a 6te ajustS ii line 
valeur de pH de 4 avec de l*acide acStlgae, et sont traites 
pendant 60 minutes a 98^0* 
.10 Ptiis on refroidit le bain, on rince le tissu e.t on le 

soumet au finiesage usnelo 

. Le tissu pretraite est bien reserve et ne. presente qu*une 
faible coloration (rouge clair) , tandis que le tissu non pr6- 
traitg presente une coloration rouge fpnceo Bes effets de rg- 
15 serve semblables peuvent Stre egalement obtenus en utilisant 
les autres produits de reaction des exemples 1 a 14 • 

Exemple 22 
(Determination, de IV action bactericide) 
L'dffet de destruction des sels d'ammonitaa guatemaire 
20 . polymdres est determine dans un essai en suspension* On prepare 
des solutions de 1 ppm a 30 ppm dans I'eau. A 5 ml de chaou-- 
ne des solutions obtenues on ajoute environ- 10^ geDmes par ml 
d'une suspension de bacteries* 
les germes sont : 
25 . !• Staphylococcus aureus SG 511 
2. Escherichia coli NOIC 8196 
3« Pseudomonas aeruginosa ITCTC 8060 

Aprfes de.s laps de temps determines, on eneeBlence 0,1 ml 
du melange sxir un milieu nutritif sdlide, qui contient un 
30 agent de blocage. (par exemple monooleate de polyorsyethyl&ne 
sorbitane) • On determizie le nombre de germes vivants* 

Les rgaultats sonb indiquSs dans les tableaux suivants ' 
Til a IX. Les produits de reaction montrent une boxme activi- 
te antibacterienne vis-a-vis des trois germes testes. 
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Germe teate : Staphylococcus aureus SG 5li 



Tableau VII 
Gonceutration. des solutions (ppm) 





■ 1 . 


5. • ' 


10 • 


30 


Produits de r 
action selon 

I'expmple 


^_ . : Uomtoe de germes aprSs 




. 1- 4h 


Ih.- 


ih, 4h. 


Ih. 4h. 


.la) 

5 b) 

6 d) 
8 a) 


1.10^ 1.10* 
3.10* li'io' 
1.10^ 1.3.10* 
1.10^ 5.10^ 


2.10* l,lo5 
4.10^ 3.10-'- 
1.10* ^.IQ-'- 
1,5.10^5.10'- 


1.10^ 0,3.10''- 
1.10^ 0,2.10^ 
2.10^ Oj5.10^ 
2.10^ 0 


0 0 

0 0 

3ol0^ 0 

ss«« as MS 



Germe teste : Escherichia coli NCOJC 8196 

[Tableau VIII 
Concentration des solutions (ppm) 





1 


5 


10 


30. 


ProdTiits 
de rlac- 
tion selon 
1' exemple 


UqsbSovb de germes apr^s 




1 h. 4h. 


1 h. 4 h. j^^^ 


Ih 4h 


1 a) 

5 b) 

6 d) 
8 a) 


1.10^ 8.10* 


2.10 1.10*^ 

mm mm 


1,5.10-^ 0 

lolO^ 0 

i.io* Lio-"- 
3.lo5 0 


0 0 

0 

1.10^ 0 
5.10^ 0 



Germe teste : Pseudomonas aeriiginosa NCTC 8060 
Tableau IX Concentration des solutions (ppm) 



ProdTiits de 

reaction 

selon 1' exesi- 
pie 



1 a) 

5 b) 

6 d) 
8 a) 



■ 1 1 


3 ■ 


10 


30 


Nombre de germes 
Ih 4h lh 4h 


aprfes 

1 h 4 h 


1 h 4h 


1.10^ 8.10^ 

mm mm _ 


' Lio"*" 15.10^ 
1.10* 2.10? 


2.10^ 0,4.10-'- 
3.10^ 0 . 

1.10* 0 


0 0 

2.10^ 0 
1.10* 0 
2.10^ 0 
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REVEHDIOATIOHS 
!• Sels d' ammonium quaternaire polymeres, caraoterises 
par le fait que les unites cationigues correspondent a la 
f ormule 




. oil . 

Hgj et sont semblables ou diff erents les uns des 

autres et repr 6sentent un alkyle. eventuellement substitue , 
;-un cycloalksrle 6u un alcSnyle ayant au maximum 2(>'atomes de 

carbone, un aryle ou un aralkyle, ou (H^ et Hg) et/ou (Rj et 

R^) forment con^ointement aveo I'atome d* azote auquel ils . 

sont lies un noyau heterooyclique eventuellement suhstitu6 

ayant 3 a 6 chalnons, . 

eat. -(CSH2)jjj- 9 ou m. est un nombre de. 1 a 20, even- 
tuellement intezrrompu par au moins uxl groupe 




ou -CS a CH«» , ou substitui par au moins un 
reste hydroxyle , un halogfene, un groupe nitrile, 



alkyle , . hydroxyalkyle , alcoxy, carboxyle ou carbalcoxy ou 
eventuellement par au moins un reste aryle ou aralkyle . subs- 
titue , un reste polyalcoylene , un reste de formule : 




9 
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-CSH- 




ou 



on bien forme conjoint ement avec les atomes azote et au 
moins am dee substituants 116 s aiax atomes d' azote m reste 
de f ormule ' 



— N 



IT* 




Ott 



B 



et Hr, sont de I'hydrogfene, un alkyle, nn hydroxy- ou 
halogenoalkyle ayant 1^4 atomes de carbone, 
. un hydroxyle, un halog^ne, tm carboxyle, un carbalcoxy 
ou un ph6nyle , . 

est une liaison directe, -p-^^.^^- ou un 

ialcoylSne eventuellement substitu6° 
est un nombre de 1 & 6 et . 
est un nombre de 1 & 3 . . 



2« Sels d"ammonitim quatemaire polymer es selon la re- 
vendication 1, caracterises par le f ait que les unites ca- 
tioniques correspondent d la formule s 
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10 . *12 



^» ^10' ^11 » ^12 identiques ou differents les tins des 

auta?es et son* des restes alc^nyle ayant 2 4 20 atomes de car- . 
bone, hydpoxyle, cycloalkyle ayan* 5^6 atomes de carbone; 
alSyle, hydroxyalkyle , cj^oalkyle, alcoxyalkyle , alkyl- 
thioalkyle et aliylcarbonylalkyle ayant 1 d 10 atomes de 
carbone ; arylcarbonylalkyle , allcylsulf onylalkyle et aryl- 
suif onylalkyle avec a chaq,ue f ois 1 a 4 atomes de carbone dans 
la partie aliyle } aliylcarboxy a^ec 1 IL 4 atomes de car- 
bone dans la partie aliyle ; carbalcoxyalkyle et di-(carbal- 
co3cy)-alkyle avec H cha^ue fois 14 4 atomes de carbone dans 
la partie alcosy et allsyle ; carbonamidoallsyle avec 1.4 10 
atomes de carbone dans la partie allsyle et eventnellement N- 
substituS avec tin allsyle inf &?ietir ou m aryle ; on ph&iyle 
ou benzyle, 6ventuellement substitu6s avec tm hydroxyle, cyano, 
halogSne, carbQsy;aDL]jyle , hydroacyallcyle , cyanoaliyle, alco- 
et alkyithio ayant 14 4 atomes de carbonsj alcoatyalkyle, 
carbalcoxyalkyle et di-.(carbalco27)-alkyle avec 4 cheque fois 
1 4 4 atomes de carbone dans la partie aliyle et alcoay ; aliyl-- 
carbosy avec 1 4 4 atomes de carbone dans la partie aliyle ; 
ou calrbonamidoaliyle avec 1 .4 4 atomes de carbone '^orm la par- 
tie allcyle et feyentuellemoab ]J-substitu6 avec un alkyle infe- 
rieur j ou bien (H^. et iy^) et/ou (E^ et Ejg) ferment 
avec I'atome d« azote auquel" ils sont ii4s un noyau h^t&cocy- 
cliqiie eventuellement substitue ayant 5 ou 6 chafnons, . 
est -((Hg)^^- ofi m est un nombre de 1 4 20, eventuelle- 
ment interroDtpu par au moins un gjroupemait -S-, -p- ou 

-GHoGH- ou substitu6 avec au moins un bydroayle ° chlore, 
nilarile ou alkyie » alcoxy • ou hydroxyalkyls avec 14 4 ato- 
mes de carTjone , carboxyle ou carbalcoxy avec 14 4 atomes 
de carbone dans le reste alcoxy ou des restes ph&qrle on ben- 
zyle eventiielleia^t substituSs { 



5. 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



52 



.(-OH — CHgO-)^ 
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—OH 



B 



13 . 



un reste de f ormjole ■ s 



-(^>p-l 





« p-1 , 




ou bien forme avec les atomes d' azote et au moins m des 
auJjstituants li6s aux atomes d' azote m reste d& formula 




9(10) 



11(12) 



est un tiydrog^ae ou un mfithyie et x eat au moins 1 et 
Bg* By* B, n et p out les aigaificationa donnees 
dans :ia revendication 1 , - 
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10 



20 



35 



50 



55 



^' Sels d' ammonipTim quatemaire polTm&res selon la reven- 

dicatlon 2,- caracttois§s par le fait, gue les tmltSs cationigiaes 
correspondent k la fonmile. 




^16* %7i' ®* ^18 identiquea ou diffSrents les ims dea 

autres et sont ua alkyle , hydroayalkyle , alco3cyal3cyle , allcyl- 
thioalkyle et cyanoaliyle avec 1 iL 4 atomes de carbone , cy- 
clopentyle $ cyclohexyle, alcfenyle avec 2 a * atomes de car- 
bone, CHjOOCH^- , H00(3-0i^-, CHjO0CCH2- $ HjOgOOOCHg - « 

(CHjOOCDgCH- f H^COCHg- t — HHOOGHg - ou phenyle 

OIL benzyle, eventuellement subatltnes avec m bydroscyle , cyano, 
fluor, clilore, brome,. alkyle, hydroxyflakyle.., cyaixoaliyle, al- 
coxy et .all^lthxo avec 1 ou 2' atomes de carbozLe^ alcoxyallcyle , 
carbalcoxyalkyle et di-(carbalcoxy)-al2yle avec k chaque fois 
1 ou 2 atomes de carbone dans la partie allsyle et alcoxy^. 
-CHgCOOH,. -(CH2)2C0QHi carbonamidoalkyle avec 1 ou 2 atomes de 
carbone dans la partie aliyle et eventuellement H-substitue avec 
m alkyle inferieur ; ou hien (R^^^ et R^^g) et/ou CR^^ et H^^) 
ferment avec I'atome d' azote auquel lis sont 116s Tin noyau 
iiStSrocyclique de fomnile 

-O -O Q . 



et 



A3 est -CCHg),^^ \ 



m. est im nombre de 1 a 12 



-(0H2)2C2-, -CHgCHaCHCHg-, -GHgCjCHg-.t -GHgOTCHg- > 



P2' 



in. GHoGH CN COOH ON 



ioQH 



GOOGH, 



COOGE9 
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-CH, 




OH - , 

2 





10 ou X est au flioins 1 et P, est 1 ou 2 ou forme .avec les atomes 
d' azote et au molns.un des su'Sstltuants ll6s aux atomes d' azote 
tin reste de foxanule 



15 . 



-H N- , 



-N N- 



ou 




20 . 



25 



30 



35 



4* Sels d'ammonitun quaternaire polymdres selon la reven- 
dication 3, caracterises par le fait que R,c» ^igi Hj^g 
sont identiques ou dif ferents les uns des autreS et- repre- 
sentent un alkyle ou hydroxyalkyle ayaat 1 a A atomes de car- 
iDone, un alcenyle ayant 2 a 4 atomes de carboiie, ^^^OOQCE^-^ 
CoHcOOCCHp- ou un benzyle, ou bien (R-,'c ^"^ -4. -d 

e^ E^«) foment avec I'atome d'azotS'^ 
li6s ui noyau liet6rocyclique_ de formule 

7 



auqu 



is ils sont-^^ 



o 



ou 




et 
A, 



est .-(a^)jj 0^1 est tin aomlsre de I k. 12, 



-4-CH-CHp-0)„— OHg CS-. 

I 2 X I 



0 . cs 
, oil X est au moixia 1 ) 
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t5' 



-OH 




^2 ♦ 



• CH_ ^ 



ou bien forme avec les atomes d'azotVau moias m des substituants 
liSs aux atomeia d* azote m reste de formule 



O^OOOCHj OHgObOCHj". 



-H N 



ou 



. 5o . Sels d'aannonium quaternaire polymSres selon la revea- 
aication 3, caracterises par le. fait que les unites recurrentes 
correspondent a la formule 

OH, 



CH, 



-HiO— (CHg) 
OH, 




2 Z 



© 
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10 



15 



20 



25 



30 



oti peut aller de 1 ii 12 et X est vm. halog^eo 

6. Sels d ' ammonium quatemaire polTm^es selon la re- 
vendloatlon 5« oaractSriaes. par le fait que lea xmitSs rgcixr- 
xentes ooxce^oxidezit k la foxsule 



3 T ^ 



4 



2 01 



G 



7« Sels d^anmioniiam quatemaire polymeres selon la re- 
vendication 5, caracterises par le fait que ies unitfea reoxu?- 
rentes correspondent a la formule 




C%2 01 



e 



B« Sels d'anmionium quatemaire polymer es selon la rer 
vendxcation 5 9 caracterises par le fait que les unites recur-' 
rentes correspondent a la formale 



^2^12 




Sels d' ammonium quatemaire polymeres selon la 
revendication 3, caracterises par le fait qu'lls contiennent 
des Tsnites rScurrentes. de rormule : 
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(12) 




2 01 



e 



10, Proo6d6 pour la pr6paratioa de sels d' ammonium 
qaaternaire poljnDiteea. selon la reveadication 1, caract6ris6 
par le fait que 1' on, fait rSagir des diamines de fozmule 



N - 



|5 



ot. H^, Eg, Ej, E^ et ont les siffiiificationa donnSee dans 
la revendication 1, aveo des dihalogSnures de f ormule 



\=/ \=:/ 
oil X. est im balogfene, 

11m Prpc6de pour la prSparatlon de sels d'azmoonitam qua- 
temaire . polymdres selon la reveadication l^ caractSris6 par 
le fait que I'on fait reagir des diaoinea de forzznile 




- N 



*2 «^ 
<A Hj^, Hg, Ej 6t ont les significations donn^es dsM 1b 
reveadication 1, ovec des dihaloglnwes de formulo 
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ot. Z est un halogene et A^^ a la aignifioation donn^e. 
dans la revendication 1, 

.12,. Eroced6 aelon la revendication 10, caract^risl 
par le fait que lea diamines correspondent k la formule 

■^10 ■ . «12 ' • 

oH. E^, EjjQ, B^j^, Rj^et ont les sisnifications donnSes 
dans la revendication 2 . 

13. Erocede selon la revendication 10, caract4risS 
par le fait que I'on f ait. reagir dea diamijies de formule 



A, K 



^16 Ris 



^15 » ^16 » %7» ^18 ®* -^5 significations donnSes 

dans la revendication 3, avec le dichlorure de formule 



OIGH. 



^2 — 

14. Broced^ selon la revendication 15, caract&?is§ par 
le fait ^gue lea diainines correspondent a la formule 

f ' ics^-)^ ^ • . 

ot. peut aller de 1 .k 12. 

15« Erocede selon la revendication lA, cara«t&?ise 
par le fait que la diamine correspond a la f ormale 
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OH 



CH, 



r (0H2)3 N 



k 



16« FrocSdS selon la revendication 14, caraotSrise pax 
le fait que la diamine correspond & la formule : 



?5 

L (0H2)g- 
■ CH, 



OH, 

I ' 

•H 

k 



17. Procede selon la revendication 14 j caravberis6 par 
le fait que la diamine correspond a la f ornnile 




!&• Procede selon les revendicationB 10 et 11, caract6« 
risS par le fait que la diamine correspond a la formula 



f 



OH2 




I— OH, 



CH 

N 
.1 

CH, 



^3 >-3 
19o Pro.c6d6 selon l^une quelconque des revendications 

10 & 18, caract6rise par le fait ^ue I'on effectue la reaction 

11 des teit5)§rattire3 elevees et dans un soivant. 

20* Procede selon la revendication I9, caracterise par 
le f ait que I'on effectue la reaction a des temperatures compri- 
ses entre 20 et 150*»G* 

21m Proc6d6 selon la revendication 19$ caract6risS par 
le fait que I'on effectue la reaction dans le methanol, ou 
1» acetone, 

22* Precede selon la revendication 19, caracterise par 
le fait que I'on effectue la reaction dans I'eau ou dans des 
melanges eau-alcool comma solvents • 
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23« UtxlisatioxL des sels d'ammozLlum quatemaire poly- 
m&res selon I'une guelconque dea revendlcations 1 a 9 comne 
agents aiudlllaires de teinlTure* 

24« Utllisatloa seloxi la revendica'Uioa 2^, caracteris6 
par le fait que I'os; utillee lea sels d ' asunonlum quatemaire 
comme agents d legalisation dans les. preparations de teinture. 

23m Utilisation selon la revendioation 23 t oaractfoi* 
see par le fait que I'on utilise les sels d'ammonium quaternai- ' 
re come agents de retardement lore de la teinture des mati&res 
fibreuses en polyacrylonitrile avec des colbraots cationiques 
ou lors de la teinture de matiSres fibreuses en polyester mo- 
difiees anioniquement* 

26 • Utilisation selon la revendioation 23 1 caracteri- 
see par le fait que I'on utilise les sels d'ammbnium. quater- 
naire cosaae agents de fixation cationiqties pour la teinture 
des textiles et du- papier. 

27 • Utilisation des sels d' ammonium quaternaire po- 
- Iym6res selon I'une quelcongue des revendications 1 i 9, * comma 
dispersants et gmolsionnantso 

28* Utilisation des sels d' ammonium quateirnaire po*- 
l^m^res selon I'une guelconque des revendications 1 ^ 9 comme 
agent's antimicr obiens m 

23m Utilisation des sels d* ammonium quatemaire po- 
lymer es selon I'une quelconq.ue des revendications 1 a 9 comme 
agents de precipitation ou de f loculation. 

30* Utilisation des sels dyammonium quatemaire po- 
lym&pes selon I'une quelconque des revendications* 1 a 9 comme 
agents antistatiques, en particulier pour les. matiferes tex- 
tiles contenant des fibres synthetiques orfeariiques. 

31* Precede pour la teinture et 1' impression des ma- 
ti&res textiles contenant des fibres naturelleis ou syntheti- 
qiieS). caracteris6 par le fait que les idatitoes textiles sent 
teintes par una solution ou dispersion aqueuse ou <nrgano - 
aqueuse pu sont imprim^es avec une pSLte d* impression qui'^con- 
tlennent en plus d'un colorant au moins un sel d* ammonium qua- 
' ternaire polymer e selon I'une quelconque des revindications 
1 M • 

32o ErocSde de teintuire selon la revendication 31 t 
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caract6ris6 par le fait que I'on teint des mati^res textiles 
contenant des fibres de polyscrylonitrile avec des colorants 
cationiques en prSsenoe d'au moina tin sel d'anmonium quafer- 
naire polymSre selon I'uhe queloonque des revendications 1 i 9, 

5 53. Proc6d'6 pbvr rendre antistatique des matidres • 

textiles coateaaat des fibres synth^tiquea organiquea, oarao- 
ffeisS pap le fait que ,1'oa traite las matiWs textiles avec 
una solution, ou dispersion aqueuse. ou organo-aqueuse d'au 
Hioins un sel d • ammonium quatemaire pplymSre selon I'une quel- 
le conque des revendications 1 i 9 , . • . 

Solutions ou dispersions aqueuses ou organO-a- 
queuses pour la realisation du proc6d4 selon I'lme quelcoiique 
«tes revendications Jl a 33. 

35. . Mati6res. textiles contenant des fibres naturelles 
15 ou synthetiques, teintes ou ennoblies par le procedS selon 
I'une guelconque des revendications 3I k 33, 

36. Procede d'epuration d'eaux residuaires, caraot6- ' 
rise par le fait que l«on utilise les sela d' ammonium quater- 
naire po3jmSres selon I'une quelconque des revendications 1 k 

20 9 comme agents de precipitation. 

37. ProcSd4 de coagulation de dispersions aqueuses,: 
colloldalea, caract&?is6 par ie fait que I'on.utiUse les sels 
d« ammonium, qviaternaire pol^nnferes selon I'une quelconque des re- 
vendications 1 a 9 comme agents de f loculation. 



